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(54) Wasserbasierende Zusammensetzung aminof unktionelier Siiiciumverbindungen 

(57) Die vorliegende Erfindung betrifft eine Zusammensetzung. die aus einem Gemisch wasserldslicher, amino- 
funktioneller und im wesentlichen alkox/gruppenfreier Siiiciumverbindungen, Wasser, gegebenenfalfs einem Gehalt an 
Alkohol und gegebenenfalis einem Gehalt an Saure besteht, wobei die Zusammensetzung Siliciumveibindungen der 
allgemeinen Formel I 



NH2l(CH2)2NHlx(CH2)3SiOi ,5 



worin x gleich 0, 1 oder 2 ist. 
und der allgemeinen Formel II 



(SiOi,5)(CH2)3[NH(CH2)2lyNH[(CH2)2NH]2(CH2)3SiOi.5 



(I). 



(II). 



worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind, 
enthait. 

Solche Zusammensetzungen sind erhditlich, indem man entsprechende Amlnoalkoxysilane mischt, hydrolysiert 
und den dabei entstehenden Hydrolysealkohol entfernt. 

Ferner betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung besagter Zusammensetzungen sowie ihre Verwendung. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft eine Zusammensetzung. die aus einem Gemisch wasserldslicher. amino- 
funktioneller und im wesentlichen alkoxygruppenfreier Silidumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls einem geringen 

5 Gehalt an Alkohd und gegebenenfalls einem Gehalt an Sdure besteht. DarOber hinaus sind solche Zusammensetzun- 
gen frei von LOsemitteIn, wobet Wasser und Alkohole aus der Menge der Ldsemittel ausgenommen sind. 
[0002] Aminosilane sind bekannt ais wasserldsliche Haftvemriittler. Auch sind wasserbasierende Zusammenset- 
zungen mit multifunktioneilen Organopolysiloxanen ais IHaftvermittler bekannt, vgl. EP 0 716 128 A2. Bei diesen Syste- 
men wird die Ursache fur die Vert^esserung der Wasserl6slichkeit im wesentlichen den aminofunktionellen Gruppen 

10 zugeschrieben. 

[0003] Eine Reihe weiterer Applikationsgeblete fOr aminofunktionelle Silane bzw. Siloxane sind: 

Die Verwendung In Beschichtungssystemen, im Bereich l^rrosionsschutz, fur die biozide Ausrustung von Oberfld- 
chen. bei der Holzbefiandlung. bei der Herstellung elektrophotographischer Toner, ais Bestandteil in Aminosilicon- 
15 flQssigkeiten (US 5 077 421), ais Bestandteil In Epoxidharzen [Chemical Abstracts (1991) - CA 1 14: 83579s]» fOr 
die Herstellung organisch modifizierter GlSser (EP 0 223 987 A2). ais Antikrebsmittel [Chemical Abstracts (1983) - 
CA 99: 133650c], zur Modifizierung von Glas- und Glasfaseroberfiachen, be! der Abwassert^ehandlung, for die Pig- 
mentbehandlung. ais Bestandteil in Katalysatoren sowie zu deren Herstellung (US 4 053 534), ais Flockungsmittel, 
um nur einige Belspiele zu nennen. 

20 

[0004] DarQber hinaus ist bekannt. aminofunktionelle, partiell hydrolysierte Alkoxysilanoligomere zur Minderung 
der Agglomeratbildung anorganlscher Pulver einzusetzen. So ist aus der US 5 543 1 73 zu entnehmen, da3 solche 
Zubereitungen auch erhebiiche Mengen an Alkohol enthatten und daruber hinaus besagte Silanoligomere noch deutli- 
che Mengen an Hydrolysealkohol freisetzen kdnnen. 

25 [0005] Da Aminosilane, wie z. B. Aminopropyltriethoxysilan Oder Aminopropyltrimethoxysilan, wasserlGslich sind, 
eriauben sie eine wasserbasierende Applikation, z. B. in wSBrigen Glasfaserschllchten. Nachteilig wirkt sich auch hier 
die bei der Hydrolyse auftretende Bildung von Alkoholen aus. Beispielsweise entwickelt das Aminopropyltriethoxysilan 
bei waBriger Applikation zu rd. 62 % des eingesetzten Silangewichts Ethanol ais Hydrolyseprodukt. Ethanol setzt ais 
brennbare, wasserldsliche Flussigkeit den Flammpunkt derartiger Applikationsldsungen herunter, was im allgemeinen 

30 die Verwendung teurer. explosionsgeschutzter Apparate erforderiich macht. 

[0006] Ein weiterer Nachteil alkoholhaltiger Lflsungen ist der Umstand. daB aus ekologischen und arbeitssicher- 
heitstechnischen Grunden das Ldsemittel Alkohol durch mitunter sehr aufwendige technische l\/laBnahmen entfernt 
werden muB. 

[0007] Aminoalkoxysilane kOnnen bei Hydrolyse maximal eine Silantriolgruppe pro Molekul bilden. Siianole und 

35 weitere Silanolfunkdonen kdnnen untereinander oder mit anderen OH-Funktionen vernetzen. beispielsweise mit OH- 
Funktionen von einem Substrat oder von gelCsten, emulgierten oder suspendierten monomeren oder polymeren Stof- 
fen. Derartige OH-Funktionen kOnnten z. B. sein: Silanoifunktionen auf Kieselsaure-, Glas-, Mineral-, Glasfaser- oder 
Mineralfeserobeitiachen, OH-Funktionen auf Zellulose. Leder, Papier. IHolz und dergleichen. aber auch OH-Funktionen 
auf Metailoberfldchen oder MetalloxIdoberfldchen und auch OH-Funktionen an der Oberfldche von Kunststoffen oder 

40 Polymeren in Zubereitungen, beispielsweise Natur- oder Kunststoffemuisionen oder -dispersionen. Zum Erreichen 
einer hdheren Vernetzungsdichte und mOglicherweise damit einhergehender Verbesserung der Anwendungseigen- 
schaften wgren beispielsweise zwei Silantrioleinheiten pro Molekul wunschenswert. Zwei Silantrioleinheiten pro Mole- 
kOI erhait man bei der Hydrolyse von Bis(trialkoxysilylalkyl)aminen. WaBrige Ldsungen derartiger Verbindungen sind 
jedoch nicht stabil. Sie neigen zum Geiieren und Ausflocken und sind somit nicht applikationsfdhig. 

45 [0008] Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein wasserbasierendes Mittel bereitzustellen, welches Bis(trihy- 
droxysilylalkyl)amine bzw. davon abgeieitete Siloxane enthdit, einen mdglichst geringen Gehalt an Alkohol aufweist, 
daruber hinaus Idsemittelfrei ist und Silidumverbindungen enth£Llt, die im wesentlichen alkoxygruppenfrei sind. 
[0009] Die gestellte Aufgabe wird erfindungsgemaB entsprechend den Angaben der Patentanspruche geldst. 
[0010] Es wurde Qberraschenderweise gefunden, daB eine niedrigviskose, in der Reget Mare, weitgehend lagersta- 

50 bile Zusammensetzung, die aus einem Gemisch wasserldslicher, aminofunktioneller und im wesentlichen alkoxygrup- 
penfreier Siliciumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls einem geringen Gehait an Alkohol und gegebenenfalls einem 
Gehalt an Sdure besteht, erhdltlich ist. indem man mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel III 

NH2[(CH2)2NH]x(CH2)3Si(OR)3 (III). 

55 

worin x gieich 0, 1 oder 2 ist und R eine lineare oder verzweigte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt, 
und/oder dessen Ankondensationsprodukte 
und mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel IV 
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(RO)3Si(CH2)3[NH(CH2)2lyNH[(CH2)2NH]^(CH2)3Si(OR)3 (IV). 

worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind und R eine ilneare Oder verzeigte Alkyl-Gruppe 
mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt 
und/bder dessen Ankondensationsprodukte 

mischt, Wasser und gegebenenfells SSure zugibt, hydrolyslert und den Hydrolysealkohol im wesentlichen entfemt. 
Unter Ankondensationsprodukten von Aminosilanen der allgemeinen Formein 111 oder IV werden solche dimeren, trlme- 
ren, tetrameren oder hfiheren oligomeren Produkte verstanden, die in der Regel durch Kondensatlon und/oder Vorhy- 
drolyse der jeweiligen Monomeren unter Abspaltung von AlKohol erhditlich sind. 

[0011] Daruber hinaus wird die vorliegende Zusammensetzung ubiichenveise in ftossiger. gut applizierbarer Form 
erhalten und ist in der Regel auch im wesentlichen frei von Ldsemitlefn. So kann bei Anwendung der erfindungs- 
gemSBen Zusammensetzung aufgrund der hierin enthaltenen Siliciumverbindungen der allgemeinen Formein I und 11 
eine hOhere Vernetzungsdichte in der polymeren ausgeharteten Siloxanstruktur und eine deutliche Verbesserung 
mechanischer, chemischer und thermischer Eigenschaften behandelter Stoffe, z. B. Verbundwerkstoffe, wie z. B. glas- 
faser- und mineralfaserverstSrkte Kunstsloffe, Farben und Lacke, gefQIIte Polymere, erzielt werden. 
[0012] GeeignetenA/eise kann die erflndungsgemaQe Zusammensetzung auch in jedem Verhaitnis mit Wasser ver- 
dQnnt werden. wobei kein zusatzlicher Hydrolysealkohol entsteht. In der Regel ist die vorliegende Zusammensetzung 
in hen^orragender Weise Qber mehr als 12 Monate lagerstabil. 

[001 3] Qegenstand der vorliegenden Erflndung Ist somit eine Zusammensetzung, die aus einem Qemisch wasser- 
laslicher, aminofunklloneller und im wesentlichen alkoxygruppenfreier Siliciumverbindungen, Wasser, gegebenenfalls 
einem Gehalt an Alkohol und gegebenenfalls einem Gehalt an Saure besteht wobei die Zusammensetzung Silicium- 
verbindungen der allgemeinen Formel 1 

NH2l{CH2)2NH]^(CH2)3SiOi ,5 (I), 

worin x gleich 0, 1 oder 2 ist, 
und der allgemeinen Forme! II 

(SiOi,5)(CH2)3[NH(CH2)2JyNH[(CH2)2NH]^(CH2)3SiOi.5 (II). 

worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind, enthait 
[0014] Vorzugsweise weist die erfindungsgemafie Zusammensetzung einen Gehalt an Alkohol von weniger als 5 
Gew.-%, besonders vorzugsweise von weniger als 1 Gew.-%, ganz besonders vorzugsweise von 1 Gew.-ppm bis 0,5 
Gew.-%, auf Insbesondere kann eine solche Zusammensetzung Methariol und/oder Ethanol als Alkohol enthalten. 
[0015] Ferner weist eine erfindungsgemafSe Zusammensetzung einen Gehalt an Siliciumverbindungen von weni- 
ger als 60 Gew.-% auf. vorzugsweise weniger als 50 Gew.-%, besonders bevorzugt liegt der Gehalt an Siliciumverbin- 
dungen bei 0.01 bis 40 Gew.-%, und ganz besonders bevorzugt liegt er bei 0,5 bis 40 Gew.-%. 
[0016] Geeigneterweise liegt dabei in einer erfindungsgemaSen Zusammensetzung das Qewichlsverhaitnis der 
Siliciumverbindungen der allgemeinen Formel I und der allgemeinen Formel M bei l/ll ^ 1. wobei die allgemeinen For- 
mein i und II die nach allgemeinem Verstandnis hierzu jeweils im Gleichgewicht befindlichen Sllanole und Siloxane ein- 
schlieGen. Vorzugsweise liegt das Gewichtsverhaitnis der Siliciumvert)indungen der allgemeinen Formel I und der 
allgemeinen Formel 11 bei I : II = 1 bis 100 : 1, besonders vorzugsweise bei I : II = 1.5 bis 30 : 1 und ganz besonders 
vorzugsweise bei 1 : 11 = 1,5 bis 4.5 : 1. 

[001 7] Um die Stabilitat einer erfindungsgemaOen Zusammensetzung noch zu verbessern. insbesondere die Sta- 
bilitat verdOnnter LOsungen oder LOsungen, welche einen hohen Anteil an Verbindungen der allgemeinen Formel II, 
sogenannte „Bis-Produkte", enthalten, kann man den pH-Wert durch Zugabe einer organischen oder anorganischen 
BrOnstedt-Saure einstellen. Hierzu kann man beispielsweise Chlonwasserstoff, Salpetersaure, Schwefelsaure. Amei- 
sensaure, Essigsaure sowie Propionsaure verwenden. 

[0018] Der pH-Wert einer erffindungsgemaBen Zusammensetzung kann im Bereich zwischen 1 bis 14 liegen. 
Geeignetenveise liegt er bei einem Wert < 1 1 . bevorzugt im Bereich von 4 bis 9. 

[0019] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ferner das Verfahren zur Herstellung einer Zusammensetzung, 
die aus einem Gemisch wasserlOslicher, aminofunktioneller und im wesentlichen alkoxygruppenfreier Siliciumverbin- 
dungen. Wasser, gegebenenfalls einem Gehalt an Alkohol und gegebenenfalls einem Gehalt an Saure besteht. das 
dadurch gekennzeichnet ist. daB man mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel ill 

NH2[{CH2)2NH]x(CH2)3Si(OR)3 (III), 
worin x gleich 0, 1 oder 2 ist und R eine lineare oder verzweigte Alkyl-Gruppe mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt, 
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und/oderdessen Ankondensationsprcxiukte 

und mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel IV 



(RO)3Si(CH2)3[NH{CH2)2]yNH[{CH2)2NH]^(CH2)3Si{OR)3 



worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind und R etne lineare oder verzweigte Alkyl- 
Gmppe mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt 
und/oder dessen Ankondensationsprodukte 

mischt, Wasser und gegebenenfalls Saure zugibt, hydrolysiert und den Hydrolysealkohol im wesentlichen entfernt. 
[0020] Es wurde gefunden. daB bet einem Gewichtsverhaitnis der Edukte der Formein III und IV mit lll/IV < 1 Gel- 
blldung oder eine sehr starka TrObung eintreten und dadurch einer besonders vorteilhaften Applikation entgegenwirken 
kann. 

[0021] Geeignetenweise setzt man beim erfindungsgema3en Verfahren Edukte der allgemeinen Formel III und der 
allg^elnen Formel IV in einem Gewichtsverhaitnis III/IV ^ 1 . vorzugsweise mit einem Gewichtsverhaitnis von III : IV = 
1 bis 100: 1. besonders vorzugsweise mit einem Gewichtsverhaitnis von III : IV = 1,5 bis 30 : 1 und ganz besonders 
vorzugsweise mit einem Gewichtsverhaitnis von III : IV » 1 .5 bis 4,5 : 1 ein. 

[0022] Somit sind nun auch wasserbaslerende - bis auf Reslmengen - alkoholfreie Losungen zuganglich, die 
Bis(trlhydroxysilylalkyOamlne bzw. entsprechende ollgomere oder polymere Siloxane der allgemeinen Formel II enthal- 
ten. 

[0023] Beim erfindungsgemaBen Verfahren setzt man als Aminosilane der allgemeinen Formel III bevorzugt 

H2N(CH2)3Si(OCH3)3 (AMMO). 
H2N(CH2)3St(OC2H5)3 (AMEO), 
H2N{CH2)2NH{CH2)3Si{OCH3)3 (DAMO), 
H2N(CH2)2NH(CH2)2NH(CH2)3Si(OCH3)3 (TRIAMO). 

und als Verbindungen gemaB Formel IV vorzugsweise 

(H3CO)3Si{CH2)3NH(CH2)3Si(OCH3)3 (Bis-AMMO). 
(H5C20)3Si(CH2)3NH(CH2)3Si{OC2H5)3 (Bis-AMEO). 
(H3CO)3Si(CH2)3NH(CH2)2NH(CH2)2NH(CH2)3Si(OCH3)3 (Bis-DAMO). 
(H3CO)3Si(CH2)3NH(CH2)2NH(CH2)2NH(CH2)2NH(CH2)2NH(CH2)3Si(OCH3)3{Bts-TRIAMO) 

ein. Man kann aber auch entsprechende Verbindungen mit anderen Alkoxygruppen einsetzen, bevorzugt sind als 
hydrolysierbare Gruppen, Melhoxy- sowie Ethoxygruppen. Ferner kann man Gemische mit jeweils mehr als einer der 
Verbindungen der allgemeinen Formein III und IV einsetzen. 

[0024] Die Aminosilane der allgemeinen Fonnel III kfinnen auch cyclisiert voriiegen, vgl. Formel V, und als solche 
beim erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzt werden. Verbindungen der allgemeinen Formel V werden im vorliegen- 
den Fall auch denen der allgemeinen Formel III zugerechnet: 



mit R o Methyl, Ethyl, Propyl oder Butyl und x = 0. 1 oder 2. 
[Q025] Es ist bekannt, daB ein solcher Cydus bei Hydrolyse oder Alkoholyse geOffnet und das entsprechende Ami- 
nosfkylalkoxysilan bzw. -silanol erhalten wird. 

[0026] Ebenso kGnnen Verbindungen der allgemeinen Formel IV in cyclischer bzw. bicyclischer Form voriiegen und 
als solche beim erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzt werden. 

[0027] Im allgemeinen fuhrt man das erf indungsgemaBe Verfahren derart aus. daB man Aminosilane der allgemei- 
nen Formein III und IV mischt, gemeinsam hydrolysiert und die entstandenen Hydrolysealkohole destillativ entfernt. 
Das Mischen der Alkoxysilane kann In einem Temperaturbereich zwischen Fest- und Siedepunkt der eingesetzten 
Silane erfolgen. In der Regel setzt man zur DurchfQhrung der Hydrolyse dem Silangemisch Wasser im ClberschuB zu. 
[0028] GeeignetenAfeise stellt man die Konzentration der Silane in der waBrigen Ldsung auf einen Wert < 60 Gew.- 
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%, bevorzugt < 50 Gew.-%. besonders bevorzugt auf 0,01 bis 40 Qew.-% und ganz besonders bevorzugt auf 0.5 bis 40 
Gew.-% ein. Eine Abweichung von diesen Parametern kann zur Gelbildung oder einer starken TrObung fOhren. Bei der 
Hydrolyse der Alkoxysilane wird Alkohol gebiidet. 

[0029] Im allgemeinen kann man die Hydrolyse bei einer Temperatur im Bereich von 0 bis 100 ""C durchfuhren. Vor- 
5 zugsweise fOhrt man die Hydrolyse bei einer Temperatur < 100 ^'C. besonders vorzugstveise bei < 90 ''C und ganz 
besonders vorzugsweise be! < 60 °C durch. In der Regel sorgt man dabei fOr eine gute Durchmischung, beispielsweise 
durch RQhren. 

[0030] GeeignetenA^eise fOhrt man beim erftndungsgemdBen Verfahren die Hydrolyse bei einem pH-Wert im 
Bereich von 4 bis 12 durch. 

10 [0031] Ferner kann man dem Silangemisch oder System Sitangemisch/Wasser oder dem bereits hydrolysierten 
System eine Sdure oder Base zur Einstellung des pH-Werts zusetzen. 

[0032] Vorzugsweise gibt man beim erfindungsgemdBen Verfahren mindestens eine BrOnstedt-Sdure zu. Sofern 
erfbrderlich. kann man auch eine BrOnstedt-Base zusetzen, beispielsweise Kalilauge. Natronlauge sowte Ammoniak 
Oder Amine, um nur einige zu nennen. 
IS [0033] Als Sdure besonders bevorzugt sind hierbei ChlonAfasserstoff, Schwefelsdure, Salpetersflure, Perchlor- 
s^ure, Ameisensdure, Essigsdure und/oder PropionsSure. 

[0034] Ferner senkt man beim erf indungsgemdBen Vertahren die Konzentratlon an Hydrolyseaikohoi durch Destil- 

lation, wobei man die Destination vorzugsweise bei einer Temperatur < 90 ''C, besonders vorzugsweise bei < 60 ''C. 

sowie geeigneterweise unter vermindertem Druck durchfOhrt. 
20 [0035] Die Destillation kann vorteilhaft Qber eine Destillationskolonne vorgenommen und solange fortgefOhrt wer- 

den. bis am Kopf der Kolonne kein Alkohol mehr feststellbar ist. wobei im Sumpf das gewOnschte Produkt anfailt und 

gegebenenfalls weiter aufgearbeitet werden kann. Falls TrObstoffe auftreten sollten. kdnnen diese mittels Filtration. 

Sedimentation, Zentrifugieren oder dhnlichen Standardverfahren aus dem Produkt entfernt werden. 

[0036] Die Applikation der erf indungsgemdBen Zusammensetzung kann aus konzentrierter LOsung oder einer mit 
25 Wasser verdunnten LOsung erfolgen. Bei VerdQnnen mtt Wasser kann die Lagerstabilitdt der so verdQrmten 

Zusammensetzung durch Zugabe von Sdure verbessert werden. Geeigneterweise stellt man den pH-Wert der ver- 

dQnnten Zusammensetzung auf einen Wert < 9 ein. 

[0037] Die erfindungsgemdB gewonnenen Produkte haben insbesondere den Vorteil. daB sie wasserlOsllch sind, 
sich spontan in jedem Verhditnis mit Wasser mischen lessen, einen hohen Gehalt an Bis(trihydroxysllylalkyl)amin sowie 

30 deren abgeleitete Siloxane enthalten und im wesentlichen aikoholfrei sind. 

[0038] ErfindungsgemaSe Zusammensetzungen finden ferner in hervorragender Weise Verwendung als wasser- 
Idsliche Haftvermittier, als Bestandteil in Beschichtungssystemen sowie in Kon-osionsschutzmitteln, insbesondere bei 
der Beschichtung von Metall, fur die biozide Ausrustung von Oberf Idchen, fOr die Behandlung von Holz. fOr elektropho- 
tographische Toner, als Bestandteil in AminosiliconflCissigkeiten, als Bestandteil in Epoxidharzen, Phenolharzen, unge- 

35 satligten Polyesterharzen (UP-Harzen), Acrylharzen, als Bestandteil in organisch modifizierten GlSsern, fur 
pharmazeutische und kosmetische Produkte, fur die Modifizierung von Glas- und Mineraloberfldchen sowie Glas- und 
Mineralfaseroberf lachen. einschlieBlich Glasperlen, Glasgewebe, Bauglasgewebe, um nur einige Beispieie zu nennen, 
for die Abwasserbehandlung. for die Pigmentbehandlung, als Bestandteil bei der Herstellung von Katatysatoren. als 
Rockungsmittel, ais Bestandteil in Farben und Lacken. bei der Herstellung von Kunststeinen. zur Festigkeitssteigerung 

40 von Flachglas, Hohlglas und Verbundglas sowie als Haftvermittier fur UV-vernetzende Polymere. insbesondere Acryl- 
verbindungen auf Glas und anderen Substraten. 

[0039] Die vorliegende Erfindung wird durch die folgenden Beispieie ndher erldutert. 
Beisplel 1 

45 

Herstellung einer alkoholfreien Mischung aus 80 % AMEO und 20 % „Bis-cyclo-AMEO + Bis-AMEO" (nachfolgend 
Hochsieder genannt) als 40%ige L&sung in Wasser 

Apparatur: 

50 

4-l-RQhrreaktor mit Destilliervomchtung, Innenthermometer, Dosiervorrichtung, BrQckendestillation, Vakuumpumpe 
und DruckmeBgerdt 

[0040] 120 g Hochsieder werden mit 480 g AMEO gemischt. 1 250,0 g Wasser werden im Ruhrreaktor vorgelegt. 
55 Das Aminosilan-Gemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten Qber die Dosiervorrichtung zugegeben. Dabei steigt die 
Temperatur von Raumtemperatur auf ca. 50 °C an. Der Ansatz wird 3 Stunden bei 50 ''C geruhrt. Danach werden ca. 
450 g Ethanol/Wasser-Gemisch abdestilliert (T: 39 bis 41 ""C, p: 130 bis 100 mbar. ca. 70 Gew.-% Ethanol, ca. 30 Gew.- 
% Wasser). Das Endprodukt wird am Ends mrt Wasser auf ein Gewicht von 1 500 g eingestellt (40 Gew.-% „Silane" in 
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Wasser). 

[0041 ] Die Trubung des Produkts kann uber eine gewdhnliche RItemutsche verbessert werden. Der RIterrQckstand 
betragt weniger ats 0.2 Qew.-% der Gesamtproduktmenge. Nach nitration betrftgt die Trubung 3 bis 4 TE/F (DliSl/EN 27 
027; TE/F = Trubungseinheiten/Formazin). 
[0042] Das Endprodukt ist Ober nnehr ais 12 Monate lagerstabil. 

Beispiei 2 

Herstellung einer alkoholfrelen Mischung aus 80 % AMEO und 20 % „Bis-cyclo-AMEO + Bis-AMEO" (nachfolgend 
Hochsieder genannt) als 50%ige LOsung in Wasser 

Apparatur: 

4-l-RQhrreaktor mit Destilliervomchtung. Innenthermometer. Dosiervorrichtung, BrQckendestillation, Vakuumpumpe 
und DruckmeBgerdt 

[0043] 120 g Hochsieder werden mit 480 g AMEO gemischt 1 050 g Wasser werden im RQhrreaklor vorgelegt Das 
Aminosilan-Gemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten Ober die Dosiervorrichtung zugegeben. Der Ansatz wird 3 
Stunden bel 50 ''C gerQhrt. Danach werden ca. 450 g Ethanol/Wasser-Geniisch abdestilliert (T: 39 bis 41 ^'C, p: 130 bis 
100 mbar, ca. 70 Gew.-% Ethanol, ca. 30 Gew.-% Wasser). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewlcht 
von 1 200 g eingestellt (50 Gew.-% „Silane" in Wasser). 

[0044] Die TrObung des Produkts kann Ober eine gewdhnliche Ritemutsclie verbessert werden. Der RIterrQckstand 
betrdgt weniger als 0,5 Gew.-% der Gesamtproduktmenge. Nach Filtration betrdgt die TrQbung < 10 TE/F (DIN/EN 27 
027). 

BelsplelS 

Herstellung einer atoholfreien Mischung aus 60 % AMEO und 40 % „Bis-cyclo-AMEO -¥ Bis-AMEO" (nachfolgend 
Hochsieder genannt) als 10%ige LOsung in Wasser 

Apparatur: 

4-i-RQhrreaktor mit Destilliervon'ichtung, Innenthemnometer, Dosiervorrichtung, BrQckendestillation, Vakuumpumpe 
und DruckmeOgerSt 

[0045] 1 20 g Hochsieder werden mit 1 80 g /VM EO gemischt 2 000 g Wasser werden im Ruhrreaktor vorgelegt. Das 
Aminosilan-Gemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten uber die Dosiervorrichtung zugegeben und anschlieBend mit 
/^eisensaure auf einen phhWert von 6 eingestellt. Dabel steigt die Temperatur von Raumtemperatur auf ca. 50 ^'C an. 
Der /Vnsatz wird 3 Stunden bei 50 '^G geruhrt. Danach werden ca. 500 g Ethanol/Wasser-Gemisch abdestilliert (T: 39 
bis 41 *C. p: 130 bis 100 mbar). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewicht von 3 000 g eingestellt (10 
Gew.-% „Silane" in Wasser). 

[0046] Die Trubung des Produkts kann uber eine gewOhnliche RItemutsche verbessert werden. Der RIterrQckstand 
betrdgt weniger als 0.5 Gew.-% der Gesamtproduktmenge. Nach Filtration betrdgt die TrQbung < 10 TE/F (DIN/EN 27 
027). 

Herstellung einer alkoholfrelen Mischung aus 83 % D/VMO und 17 % „Bts-cyclo-D/\MO + Bis-DAMO" (nachfolgend 
Hochsieder genannt) als 40%ige LOsung in Wasser 

Apparatur: 

4-l-RQhrreaktor mit Destilllervonrichtung, Innenthemnometer, Dosiervomchtung. BrQckendestillation, Vakuumpumpe 
und DruckmeBgerftt 

[0047] 1 02 g Hochsieder werden mit 498 g DAMO gemischt. 1 090 g Wasser werden im Ruhrreaktor vorgelegt Das 
/^inosilan-Qemisch wird innerhalb von 30 bis 40 Minuten Qber die Dosiervorrichtung zugegeben und anschlieBend mit 
Ameisensdure (260 g) auf einen pH-Wert von 6 eingestellt. Dabei steigt die Temperatur von Raumtemperatur auf ca. 
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50 ''C an. Der Ansatz wird 3 Stunden bet 50 gerOhrt. Danach weiden ca. 450 g Ethanot/Wasser-Qemisch aixiestil- 
liert CT: 39 bis 41 ""C, p: 130 bis 100 mbar). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewicht von 1 500 g ein- 
gestellt (40 G0W.'% ^Silane" in Wasser). 

[0048] Die TrQbung des Produkts kann uber eine gewOhnliche Filternutsche verbessert werden. Der Filten^uckstand 
5 betrdgt weniger als 0,5 Gew.-% der Gesamlproduktmenge. Nach Ritration betrdgt die TrQbung < 10 TE/F (DIN/EN 27 
027). 

Beisplel 5 

10 Herstellung einer alkoholfreien Mischung aus 80 % TRIAMO und 20 % „Bis-cycla*TRIAMO -f Bis-TRIAMO" (nachfol- 
gend Hochsieder genannt) als 40%ige Unsung in Wasser 

Apparatur: 

IS 4-l-RQhrreaktor nvt Destilliervomchtung. Innenthermometer. Dosiervomchtung. Bruckendestiliation, Vakuumpumpe 
und DruckmeBgerdt 

[0049] 120 9 Hochsieder werden mit 480 g TRIAMO gemischt. 1 1 10 g Wasser werden im RQhrreaktor vorgelegt. 
Das Aminosilan-Gemisch wird innerhaib von 30 bis 40 Minuten uber die Dosiervorrichtung zugegeben und anschlie- 
20 Bend mit Ameisensdure (240 g) auf einen pH-Wert von 6 eingestellt. Dabei steigt die Temperatur von Raumtemperatur 
auf ca. 50 °C an. Der Ansatz wird 3 Stunden bei 50 geruhrt. Danach werden ca. 450 g Ethanol/Wasser-Gemisch 
abdestiiliert (T: 39 bis 41 **C. p: 130 bis 100 mbar). Das Endprodukt wird am Ende mit Wasser auf ein Gewicht von 1 
500 g eingestellt (40 Gew.-% „Silane" in Wasser). 

[0050] Die TrQbung des Produkts kann uber eine gewdhnliche Filternutsche verbessert werden. Die Filterruckstand 
25 betrdgt weniger als 0.5 Gew.-% der Gesamtproduktmenge. Nach Filtration betrdgt die TrQbung < 10 TE/F (DiN/EN 27 
027). 

PatentansprQche 

30 1 . Zusammensetzung, die aus einem Gemisch wasserlOslicher, aminofunktioneller und im wesentlichen alkoxygrup- 
penfreier Siliciumverbindungen, Wasser. gegebenenfalls einem Gehalt an Alkohol und gegebenenfalls eInem 
GehaK an Saure besteht. wobei die Zusammensetzung Siliciumverbindungen der allgemeinen Formel I 

NH2[(CH2)2NH]x(CH2)3SDi ,5 (0. 

35 

worin x gleich 0, 1 oder 2 tst, 
und der allgemeinen Formel II 

(SiOi .5){CH2)3[NH(CH2)2]yNH[(CH2)2NHl2(CH2)3SiOi ,5 

40 

worin y und z gleich 0, 1 oder 2 und gleich oder verschieden sind, 
enthait. 

2. Zusammensetzung nach Anspruch 1 
45 gekennzetchnet durch 

einen Qehalt an Alkohol von weniger als 5 Gew.-%. 

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2 
gekennzeichnet durch 

so einen pH-Wert von weniger als 1 1 . 

4. Zusammensetzung nach einem der AnsprOche 1 bis 3 
gekennzeichnet durch 

einen Qehalt an Siliciumverbindungen von weniger als 60 Gew.-%. 

55 

5. Zusammensetzung nach einem der AnsprOche 1 bis 4. 
dadurch gekennzeichnet, 

da8 das Gewichtsverhaitnisder Silidumveibtndungen der allgemeinen Formel I und der allgemeinen Formel II l/ll 
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^1 ist. 

6. Zusammensetzung nach einem der Anspmche 1 bis 5 
gekennzeichnet durch 

Siliciumverbindungen gemdB den Formein I und II einschlteBltch der hierzu jeweils Im Gleichgewicht befindlichen 
Silanole und Siloxane. 

7. Verfahren zur Herstellung etner Zusammensetzung, die aus einem Gemisch wasserldslicher. aminofunkb'oneller 
und tm wesentlichen atkoxygruppenfreier Siliciumveibindungen. Wasser, gegebenentalis einem Gehalt an Alkohol 
und gegebenenfalls einem Gehalt an Saure besteht, 

dadurch gekennzeichnet. 

da(3 man mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel III 

(lll),NH2[(CH2)2NHlx(CH2)3SI(OR)3 

worin x gleich 0, 1 oder 2 ist und R eine lineare Oder verzweigte Alkyl-Gn^^pe mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt 
und/oder dessen Ankondensationsprodukte 
und mindestens ein Aminosilan der allgemeinen Formel IV 

(RO)3Si(CH2)3[NH(CH2)2]yNHI(CH2)2NH]3{CH2)3Si(OR)3 (IV). 

worin y und z gleich 0, 1 Oder 2 und gleich oder verschieden sind und R eine lineare oder verzweigte Alkyl- 
Gruppe mil 1 bis 4 C-Atomen darstellt. 
und/oder dessen Ankondensationsprodukle 

mischt. Wasser und gegebenenfalls Saure zugibt. hydrdysiert und den Hydrolysealkohol im wesentlichen entfernt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, 
dadurch gekennzeichnet. 

daB man Aminosilane der allgemeinen Formel III und der allgemeinen Formel IV in einem Gewichtsverhdltnis 1 1 I/I V 
^ 1 einsetzt. 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8. 
dadurch gekennzeichnet. 

daB man die Hydrolyse bei einer Temperatur < 100 ^'C durchfOhrt. 

10. Verfahren nach einem der /VnsprOche 7 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet. 

daB man die Hydrolyse bei einem pH-Wert von 4 bis 12 durchfOhrt. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 7 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man als Sdure mindestens eine Br6nstedt-Saure zugibt. 

12. Verfahren nach einem der Ans|3rQche 7 bis 1 1 . 
dadurch gekennzeichnet. 

daB man die Kbnzentration an Hydrolysealkohol durch Destination senkt. 

13. Verfahren nach einem der AnsprQche 7 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man den pH-Wert der Zusammensetzung auf einen Wert < 1 1 einstellt 

14. Zusammensetzung erhaitllch nach einem der Anspruche 7 bis 13. 

15. Verwendung einer Zusammensetzung nach den Anspruche 1 bis 14 als wasserldslicher Haftvermittler. als 
Bestandteil in Beschichtungssystemen sowie in Korrosionsschutzmittel, fur die biozide AusrQstung von Oberfia- 
chen. fOr die Behandlung von Holz, fur elektrophotographische Toner, als Bestandteil In Aminosiliconf lussigkeiten. 
als Bestandteil in Epoxid*. Phenol-. UP- oder Acrylharzen, als Bestandteil in organisch modifizierten Gldsern. fOr 
die Herstellung pharmazeutischer und kosmetischer Produkte, fOr die Modifizierung von Glas- und Mineraloberf la- 
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Chen sowie GOas- und MineraHaseroberf Iftchen. fur die Herstellung von Kunststeinen. fur die Abwasserbehandlung, 
for die Obeiliachenmodiflzierung und Behandlung von Pigmenten. bei der Herstellung von Katalysatoren, als Flok- 
kungsmittel, als Bestandteil in Farben und Lacken. zur Stelgerung der Festigkeit von Rach-, Hohl- und Verbundglas 
sowie als Haftvermittler fQr UV-vernetzende Poiymere. 
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